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Abstract
　This paper describes separation of eight corticosteroids by the reversed-phase HPLC with 
core-shell type columns, which have a core part and a superficial porous silica part, leading to 
high performance (high theoretical plate number) and relatively low column pressure drops. 
First typical C18 and C28 columns having 2.6 µm particle size and a linear carbon chain 
structure were employed with the mobile phase containing acetonitrile (ACN) or methanol 
(MeOH) as an organic solvent. Among eight corticosteroids, cortisone and hydrocortisone, 
those only differ in C=O and C-OH at position 11, were co-eluted in use of ACN, on the other 
hand, triamcinolone acetonide and fluosinolone acetonide, those only differ F residue at position 
6, were co-eluted in use of MeOH. However, all eight corticosteroids were successfully 
separated within 8 min by the mobile phase with tetrahydrofuran (THF). It was found that 
THF is quite effective for the improvement of the selectivity in the separation of 
corticosteroids, as already shown in the separation between berberine and palmatine, and 
between codeine and dihydrocodeine. This can be explained by the solubility of THF 
(octadecane can be soluble in THF), leading to the straight structure of the carbon chain of 
C18. Next, other than the straight carbon chain type columns (C18, C28), perfluorophenyl or 
biphenyl type columns were employed for the separation of eight corticosteroids. In use of 
these planer type columns, successful separation of eight corticosteroids was obtained within 8 
min in use of ACN. This means the phenyl moiety of the stationary phase is effective for the 
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formulations were developed and applied for the determination of the active ingredient in the 
cream and the ointment. Fast assay was successful within 5 min.  







カラム（5 µm）を標準的な試験条件で用いたHPLC分析の場合、圧損は100 kg/ cm2以下である









































シル 100 mgをとり、MeOHに溶かしそれぞれ 100 mLとし、各パラベンの原液とした。この原
液それぞれ 5 mLをとり、水を加えて 50 mLとしてパラベン混合液（ウラシルを含む）を調製し
た。また、トリアムシノロン（TRI）、トリアムシノロンアセトニド（TRI-AD）、コルチゾン
図２　試料の構造式
1: Triamcinolone; 2: Triamcinolone acetonide; 3: Cortisone; 4: Hydrocortisone; 












LC-20AB（耐圧上限 40 MPa、約 400 kg/cm2）、オートインジェクターは SIL-20ACを用い、多
波長検出器としてSPD-M20A、システムコントローラは CBM-20A、 カラムオーブンはCTO-20A 
を、また、デガッサー DGU-20A3を使用した。なお、クロマトグラムのモニターは、波長 254 
nm及び 210 nmで行い、カラムオーブンは原則、40℃一定温度とした。流速も原則、1.0 mL/
minとした。
　なお、CS型カラムの性能を発揮させるためにカラム直後の配管は内径 0.1 mmのものを用いた




C18 EVO（いずれも 2.6 µm、4.6 mm i.d.×100 mm）、㈱クロマニックテクノロジーズ社から購
入したSunshell C18及びSunshell PR-AQUA （C28）（いずれも 2.6 µm、4.6 mm i.d.×100 mm）、
また、資生堂㈱から購入したCapcell Core C18 （2.7 µm、4.6 mm i.d.×100 mm）を使用した。一
方、平面性を有するCS型カラムとして、㈱島津ジーエルシーから購入したKinetex 5F、Kinetex 
Biphenyl（いずれも 2.6 µm、4.6 mm i.d.×100 mm ）、参考のためYMC-Pack Ph（5 µm、4.6×
15 cm、全多孔性）等も用いた。C18、5FおよびBiphenylカラムの固定相部位を模式的に図３に
示す。また、比較のため、全多孔性のUHPLC用カラムとして㈱島津製作所 のShim-pack XR-
ODS （2.2 µm、3.0 mm i.d.×50 mm）、コンベンショナルなHPLC用カラムとして、Phenomenex 














（あるいは原末）約 25 mgを精密に量り、メタノールを加えて正確に 50 mLとする。この液 5 
mLを正確にとり、50％メタノールを加えて正確に 100 mLとする。この液 10 mLを正確にとり、








溶媒としてアセトン：水＝４：１混液 10 mLを加え、10 分間激しく振り混ぜ、30 分静置する。
下層を 50 mLのメスフラスコに分取する。さらに分液漏斗に抽出溶媒 10 mLを加え、同様の操
作を行い、下層を先のメスフラスコに加える。これに内標準溶液（n-プロピルパラベン、又はイ
ソプロピルパラベンのMeOH溶液（3→1000000））5 mLを正確に加えた後、50 %メタノールを加
え 50 mLとし、試料とする。別に、FL-AD標準品（あるいは原末）約 25 mgを精密に量り、メ
タノールを加えて正確に 50 mLとする。この液 5 mLを正確にとり、50％メタノールを加えて正
確に 100 mLとする。この液 10 mLを正確にとり、内標準溶液 5 mLを正確に加え、50％メタノ
ールを加えて 50 mLとし、標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 20 µLにつき、下記の操作
条件で液体クロマトグラフィーにより試験を行い、内標準物質に対するFL-ADのピーク面積の
比QT及びQSを求め、式（2）を用いてFL-ADの量を計算する。
　FL-ADの量（mg）＝ FL-AD標準品の採取量（mg）×　QT/QS　×　1/100  ----- （2）
　操作条件は、検出波長としてUV 254 nm、カラムはKinetex C18（2.6 µm、4.6 mm i.d.×100 
mm）あるいは同等の性能を有するカラム、カラム温度は 40℃一定、移動相は水/ACN混液







粒子の充てん剤（4.6 mm×150 mmカラム）を、MeOH 60％（カラム温度40℃、流量 1.0 mL/
min）で用いるとカラム背圧は 75 kg/cm2であったのに対し、全多孔性の微粒子UHPLC用充て
ん剤（2.2 µm、3 mm×50 mmカラム）を同条件で用いると、カラム長さが短いにも関わらず、




































A：MeOH 55%, B：ACN 40%、Sample numberは図２参照、
Detection: UV 254 nm、Flow rate: 1.0 mL/min
図５　C28カラム（Sunshell RP-AQUA）での分離例  
A：THF 37.5%、B：H2O/MeOH/THF=6/4/1、Sample numberは 

















A: H2O/MeOH/THF=5/4/1 and Sunshell C18, B: ACN 40% and Kinetex EVO C18


























図８　 平面性を有するカラム（A: Kinetex 5F、B: Kinetex Biphenyl）でのACN 40%での分離




























図９　 クリーム製剤（FLUCORT® cream 0.025%）の定量時でのクロマトグラム
A：Standard solution, B: Sample solution. Kinetex EVO C18, Detection: 254 
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